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Buchi Labortechnik AG, 9230 Flawil 

Haltevorrichtung zum Hal-ben von wenigst ns einem Prob ngefass 
und Verfahren zum Verdampfen von in einem Probengefass gehal- 
tenen Proben 

Die Erf indung betrif ft eine Haltevorrichtung zum Halten von 
wenigstens einem Probengefass und ein Verfahren zum Verdamp- 
fen von Proben mit den Merkmalen des Oberbegriffs der un- 
abhangigen Patentanspruche . 

Beim Verdampfen von Proben in Verdampfern ist es bekannt, am 
unteren Ende des zur Aufnahme der Probe dienenden Probenge- 
f asses einen Nippel anzubringen. Zweck dieses Nippels ist es, 
ein def inierbares Restvolumen der Probe wahrend der Verdamp- 
fung zu erzielen, 

Beispielsweise aus EP 501 665 ist ein solcher Behalter be- 
kannt, welcher gleichzeitig mit einem Sensor versehen ist. 
Der Sensor dient zum Beenden der Verdampfung, sobald das 
Restvolumen erreicht ist. 

Ausserdem sind unter der Bezeichnung "Rapid Vap" der Firma 
Labconco Verdampfer bekannt, welche Probengef asse verwenden, 
die einen Nippel zum Definieren eines Restvolumens aufweisen. 
Der Probenbehalter wird im Bereich des Nippels nicht beheizt, 
so dass die Verdampfung dort geringer ist. 

Die erstgenannte LSsung ist aber mit dem Nachteil behaftet, 
dass ein Sensor und entsprechende Elektronik zum Betrieb der 
Anlage notwendig ist. Ein solcher Verdampfer ist deshalb 
aufwendig in Herstellung und Betrieb und entsprechend teuer. 

Die zweitgenannte Lcisung ist mit dem Nachteil behaftet, dass 
immer ein bestimmter Warmeubertrag von den beheizten Regionen 
des Probengef Ssses in den nicht beheizten Nippel erfolgt. 




PBU109ep/02 . 02 . 99 



- 2 - 



Ausserdem erwarmt sich die Luft, welche den Nippel umgibt. 
Auch aufgrund dieser Tatsache wird der Nippel beheizt. 
Schliesslich hangt die Temperatur des Nippels von der Tempe- 
ratur der Umgebungsluft ab, sodass im Betrieb des Verdampf ers 
nicht immer die gleichen Bedingungen herrschen. 

Probengef asse wlirden Iiblicherweise in einer Halterung gehal- 
ten, mittels welcher sie in einen Verdampf er hineingestellt 
werden kiSnnen. Es sind in der Art von Racks ausgebildete 
Halterungen bekannt, welche die gleichzeitige Aufnahme mehre- 
rer Probenbehalter erlauben. 

Es ist eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung, die Nachteile 
des Bekannten zu vermeiden, insbesondere eine Haltevorrich- 
tung zuin Halten von Probengef assen zu schaffen, welche das 
Verdampf en der Probe bis auf ein genau vordef inierbares 
Restvolumen erlauben. Die Haltevorrichtung soil in einem 
herkoramlichen Verdampfer ohne aufwendige zusatzliche Vor- 
kehrungen verwendbar sein. Eine weitere Aufgabe der Erfindung 
besteht darin r ein Verfahren zum Verdampf en einer Probe zu 
schaffen, welches die Verdampfung bis auf ein vorbestimmbares 
Restvolumen im Probenbehalter erlaubt. 

Erf indungsgemass werden diese Aufgaben mit einer Haltevor- 
richtung und mit einem Verfahren mit den Merkmalen des kenn- 
zeichnenden Teils der unabhangigen Patentanspruche gelost. 

Die Haltevorrichtung zum Halten wenigstens eines Probengef as- 
ses in einen Verdampfer ist mit wenigstens einer Auf nahmeof f- 
nung versehen. Das Probengef ass ist in die Auf nahmeof fnung 
einsetzbar. Typischerweise ist die Haltevorrichtung als Rack 
ausgebildet, das zur Aufnahme von beispielsweise 6 oder auch 
mehr Probengef assen dient. 

Um jederzeit eine Verdampfung bis auf ein genau vorbestimm- 
bares Restvolumen sicherzustellen, ist die Auf nahmeof fnung in 
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einem Kuhlabschnitt mit Kuhlmitteln versehen. Dank der Kiihl- 
mittel kann die Temperatur im Kuhlabschnitt auf einen vor- 
bestimmbaren Wert eingestellt werdexi. Die Verdampf ung der 
Probe im Bereich des Kiihlabschnitt s wird damit vermieden. Im 
Bereich des Klihlabschnitts wird also ein genau vorbestimm- 
bares Restvo lumen der Probe nicht verdampf t» 

Eine aktive Kuhlung hat den Vorteil, dass Warmeubergange von 
beheizten Abschnitten der Haltevorrichtung in den Bereich des 
Klihlabschnittes vermieden werden. 

Die Rahmenbedingungen fur die Verdampfung sind ausserdem 
immer gleich, da die Kiihlmittel den Kiihlabschnitt unabhSngig 
von der Umgebungstemperatur auf einen vorbestimmbaren Wert 
kuhlen konnen. 

Vorzugsweise ist der Kiihlabschnitt in einem Endbereich der 
Auf nahmeof f nung angeordnet. Damit wird der unterste Teil des 
Probengef asses gekiihlt, so dass im unteren Abschnitt des 
Probengef asses das Restvolumen verbleibt. 

Vorteilhaft verjiingt sich der Querschnitt der Auf nahmeSff nung 
in deren Endbereich * Die Verjungung dient zur Aufnahme eines 
Nippels am unteren Ende des Probengef asses . Das Vorsehen 
eines Nippels erlaubt es, bei an sich relativ grossem Quer- 
schnitt des Probengef ^sses ein kleines Restvolumen genau 
einzustellen • 

Die Haltevorrichtung ist in einem bevorzugten Ausfuhrungsbei- 
spiel im wesentlichen einstiickig aus einem Block aus warme- 
leitendem Material gefertigt. Die Auf nahme6f f nungen sind in 
dem Block angebracht, beispielsweise eingebohrt. Der Block 
kann beispielsweise aus Aluminium bestehen* Die Haltevor- 
richtung kann damit in einem Verdampfer direkt auf die Heiz- 
platte gestellt werden. Durch Warmelibertrag von der Heiz- 
platte auf die Haltevorrichtung wird eine in einem Probenge- 
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fass gehaltene Probe durch Einsetzen des Probengef asses in 
die Auf nahmeof f nung verdampft. 

Der Kuhlabschnitt kann in diesem Fall durch ein in einen 
unteren Abschnitt der Auf nahmeof f nung eingesetztes Kuhlteil 
gebildet sein. 

Das Kuhlteil ist vorteilhaft gegenuber dem geheizten Block 
thermisch isoliert. Das Kuhlteil kann beispielsweise im 
wesentlichen aus einem Aussenteil und einem Innenteil gebil- 
det sein, zwischen denen ein erster Ringspalt zur Aufnahme 
eines Klihlmediums gebildet ist, Der erste Ringspalt ist dabei 
vorteilhaft mit Dichtmitteln, beispielsweise einem O-Ring, 
gegenuber der Auf nahmeof f nung abgedichtet. 

Das Aussenteil kann zur thermischen Isolation des Kiihlteils 
gegenuber der Haltevorrichtung aus Kunststof fmaterial gefer- 
tigt sein. Das Innenteil ist vorteilhaft aus Metall gefer- 
tigt, damit ein guter Warmeubertrag zwischen dem im ersten 
Ringspalt f liessenden Kiihlmedium und dem vom Innenteil umge- 
benen Probengef ass gewahrleistet ist. 

Vorteilhaft wird ausserdem zwischen dem Kuhlteil und dem 
heizbaren Block ein zweiter Ringspalt gebildet , der zur 
Aufnahme eines Isolationsmediums dient. Typischerweise ist 
der zweite Ringspalt mit Luft geflillt. Das zwischen dem 
Aussenteil und dem Innenteil fliessende Kiihlmedium ist also 
gegenuber dem beheizten Rest der Haltevorrichtung durch 
Vorsehen eines zweiten Ringspaltes und durch Bildung des 
Aussenteils aus einem schlecht warmeleitenden Material ther- 
misch isoliert • 

Die Zufuhr des Klihlmediums in den ersten Ringspalt zwischen 
dem innenteil und dem Aussenteil erfolgt vorzugsweise iiber 
Kanale, welche zum Durchfuhren der Klihlf liissigkeit in dem 
Block und in dem Aussenteil angebracht sind. 



- 5 - 



Typischerweise sind im Aussenteil und im Block miteinander 
fluchtende Bohrungen vorgesehen, welche eine Zu- bzw. eine 
Ableitung fiir das Kuhlmedium bilden. Sofern ein 2weiter 
Ringspalt zum Bilden einer Isolation vorgesehen ist, kann 
dieser mit Verbindungsrohrchen liberbrlickt werden. 

Zwischen dem Kiihlteil und dem Block konnen ausserdem eben- 
falls Dichtmittel zum Abdichten eines allf alligen zweiten 
Ringspalts gegen die Auf nahmeof f nung hin vorgesehen sein. 

Die Dichtmittel, welche den ersten bzw. den zweiten Ringspalt 
abdichten, sind insbesondere dann vorteilhaft, wenn der 
Aussendurchmesser des Probengef asses kleiner als der freie 
Innendurchmesser der Auf nahmeof f nung gewahlt wird. In diesem 
Fall kann in den dadurch gebildeten dritten Ringspalt ein 
Medium beigefugt werden, welches den Warmeiibertrag zwischen 
dem beheizten Teil der Halterung und des Probenbehalters 
erhoht. Typischerweise kann Wasser eingesetzt werden. 



Die Haltevorrichtung bzw. der mit der Haltevorrichtung be- 
stlickte Verdampf er kann ausserdem mit Mitteln zum Messen und 
zum Einstellen der Temper atur des Kuhlmediums versehen sein. 
Auf diese Weise kann die Temper atur im Bereich des Kuhlab- 
schnitts innerhalb vorbestimmter Toleranzwerte gehalten 
werden . 

Das erf indungsgemasse Verfahren zeichnet sich dadurch aus, 
dass ein Probengef ass , welches eine zu verdampf ende Probe 
enthalt wahrend der Verdampfung in einem ein Restvolumen 
def inierenden Bereich aktiv gekiihlt wird. 

Die Erfindung wird im folgenden in Ausf lihrungsbeispielen und 
anhand der Zeichnungen naher erlautert. Es zeigen: 

Figur 1 einen Querschnitt durch eine erf indungsgemasse Hal- 
tevorrichtung mit eingesetztem Probengef ass , 
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Figur 2 eine schematische Darstellung einer Haltevorrichtung 
zur Aufnahme mehrerer Probengef asse, 

Figur 3 eine vergrosserte Darstellung des Kuhlabschnitts der 
Haltevorrichtung nach Figur 1 im Querschnitt und 

Figur 4 einen Schnitt durch die Haltevorrichtung gemass 
Figur 1 entlang der Ebene B-B. 

Figur 1 zeigt eine Haltevorrichtung 1 im Querschnitt. Die 
Haltevorrichtung 1 besteht im wesentlichen aus einem Block 6, 
der beispielsweise aus Aluminium gefertigt ist. 

Im Block 6 sind Auf nahmeof fnungen 3 angebracht, die zum 
Einsetzen eines Probengef asses 2 dienen. Zum Verdampfen wird 
eine Probe in das Probengef ass 2 gegeben, welches in die 
Auf nahmeof fnung 3 eingesetzt wird. 

Zum Verdampfen der im Probengefass 2 gehaltenen Probe kann 
der Block 6 auf eine Heizplatte eines Verdampfers (nicht 
gezeigt) gestellt und dadurch erwarmt werden. 

In einem Endbereich 5 der Auf nahmeof fnung 3 ist ein Kuhl- 
abschnitt 4 vorgesehen. Im Kiihlabschnitt 4 verjungt sich der 
Querschnitt der Auf nahmeof fnung 3. Die Verjungung dient zur 
Aufnahme eines am unteren Ende des Probengef asses 2 ange- 
brachten Nippels 18. Im Nippel 18 soil wahrend der Verdamp- 
fung ein Teil der Probe als nicht verdampftes Restvolumen R 
verbleiben. 

Der Kiihlabschnitt 4 ist durch ein in die Auf nahmeof fnung 3 
eingesetztes Klihlteil 7 gebildet, das zum Klihlen des Kuhl- 
abschnitts 4 und des Nippels 18 dient. 

Das Klihlteil 7 besteht im wesentlichen aus einem Aussenteil 8 
und einem Innenteil 9. 
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Das Aussenteil ist aus Kunststoff material, beispielsweise 
Polypropylen gefertigt. Das Innerrteil 9 besteht aus Metall, 
beispielsweise aus Aluminium* 

Zwischen dem Aussenteil 8 und dem Innerrteil 9 ist ein erster 
Ringspalt 10 gebildet. Der Ringspalt 10 dient zur Aufnahme 
einer Kuhlf lussigkeit F. Die Kuhlf lussigkeit F kuhlt das 
Innenteil 9 und damit den in das Innenteil hineinragenden 
Nippel 18 des Probengef asses 2. 

Das Aussenteil 8 und das Innenteil 9 sind beispielsweise mit 
einer Schraube 20 miteinander verschraubt. 

Zwischen dem Aussenteil 8 und dem Block 6 ist ein zweiter 
Ringspalt 12 vorgesehen. Der zweite Ringspalt 12 ist mit Luft 
I gefiillt. Die Luft I im zweiten Ringspalt dient zur thermi- 
schen Isolation des Kuhlteils 7 gegeniiber dem Block 6. Die 
Konstruktion des Aussenteils aus Kunststof fmaterial dient 
ebenfalls zur thermischen Isolation. 

Die Kuhlf lussigkeit F wird uber eine Bohrung 13a im Block 6 
und durch eine Bohrung 14a im Aussenteil 8 in den ersten 
Ringspalt 10 geleitet. Der zweite Ringspalt 12 wird mit einem 
Verbindungsrohrchen 15a uberbruckt, welches die Bohrung 13a 
mit der Bohrung 14a verbindet. 

Die Ableitung der Kuhlf lussigkeit aus dem ersten Ringspalt 10 
erfolgt in ahnlicher Weise durch eine Bohrung 14b im Aussen- 
teil 8, ein Verbindungsrohrchen 15b und einer Bohrung 13b im 
Block 6* 

Durch kontinuierliche Zirkulation des Kuhlmediums F durch den 
Ringspalt 10 wird das Probengef ass 2 im Bereich des Nippels 
18 gekuhlt. In diesem Bereich erfolgt deshalb keine Verdamp- 
fung f so dass ein genau def inierbares Restvo lumen R der Probe 
verbleibt . 
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Zur Erhohung des Warmeubertrags zwischen dem Block 6 und dem 
oberen Abschnitt des Probengef asses 2 ist der Zwischenraum 
zwischen der Aussenwand des Probengef asses 2 und der die 
Aufnahmeof fnung 3 bildenden Innenwand 17 des Blocks 6 mit 
einem Medium gefullt, welches den Warmeaustausch verbessert, 
beispielsweise Wasser W. Dazu wird bewusst der aussere Durch- 
messer d des Probengef asses 2 kleiner gewahlt als der freie 
Innendurchmesser D der Aufnahmeof fnung 3. 

Urn ein Eintreten des Wasser s W in den ersten Ringspalt 10 
bzw. in den zweiten Ringspalt 12 zu vermeiden, sind Dich- 
tungsmittel vorgesehen. 

Ein erster O-Ring 11 ist zum Abdichten des ersten Ringspalt s 
10 gegenuber der Aufnahmeof fnung 3 vorgesehen* Ein zweiter 0- 
Ring 16 dichtet den zweiten Ringspalt 12 gegenuber der Auf- 
nahmeof fnung 3, insbesondere gegenuber dem zwischen dem 
Probengef ass 2 und der Innenwand der Aufnahmeof fnung 3 gebil- 
deten dritten Ringspalt 17 ab. 

Als Klihlmedium wird vorteilhaft ebenfalls Wasser verwendet. 
Zum Kuhlen kann ein handelslibliches Kuhlaggregat mit einer 
Umwalzpumpe ausserhalb der Haltevorrichtung verwendet werden. 
Typischerweise werden im Betrieb 1000 ml Klihlf lussigkeit mit 
einer Temperatur von 10 °C pro Stunde zirkuliert. Die Halte- 
vorrichtung 1 weist typischerweise mehrere Aufnahmeof fnungen 
3 zur Aufnahme von Probengef assen 2 auf , die identisch der in 
Figur 1 gezeigten Auf nahmeof fnung 3 ausgebildet sind* 

In Figur 2 ist schematisch eine Haltevorrichtung 1 gezeigt, 
welche aus einem Block 6 gebildet ist, der eine Vielzahl von 
Auf nahmeof fnungen 3 zur Aufnahme von Probengef assen 2 auf- 
weist. Ein einzelnes Probengef ass 2 ist in Figur 2 in eine 
Of fnung eingesetzt dargestellt. 

Figur 3 zeigt einen vergrosserten Ausschnitt der Darstellung 
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aus Figur 1 , insbesondere im Bereich des Klihlteils 7 . Das 
Kuhlteil 7 definiert einen Klihlabschnitt 4, welcher sich in 
einem Endabschnitt 5 der Auf nahmeof f nung 3 befindet. 

Das Klihlmedium F fliesst durch den ersten Ringspalt 10 und 
klihlt dabei das Innenteil 9 so ab, dass auch der vom Innen- 
teil 9 umgebene Nippel 18 geklihlt wird. Dadurch wird die 
Verdampfung des Restvo lumens R vermieden. 

In Figur 4 ist ein Schnitt durch die Haltevorrichtung 1 im 
Bereich des Klihlteils 7, entlang der Ebene B-B aus Figur 1 
gezeigt . 

Im Endbereich 5 der Auf nahmeof f nung 3 im Block 6 ist das 
Kuhlteil 7 angebracht ( siehe Figuren 1 und 3 ) . Das Kuhlteil 7 
bes-teht aus dem Aussenteil 8 und dem Innenteil 9, zwischen 
welchen ein erster Ringspalt 10 gebildet wird. 

Ein zweiter Ringspalt 12 wird zwischen der im Endbereich 5 
verjlingten Auf nahmeSff nung 3 und dem Aussenteil 8 gebildet • 

Durch eine Bohrung 13b im Block 6, welcher liber ein Verbin- 
dungsr6hrchen 15b mit einer Bohrung 14b im Aussenteil 8 
verbunden ist, wird die Kuhlf llissigkeit F aus dem ersten 
Ringspalt 10 abgeflihrt, Durch die Kuhlf llissigkeit F wird das 
Innenteil 9 und damit der die Innenflache des Innenteils 9 
beruhrende Nippel 18 geklihlt. 

Der zweite Ringspalt 12 ist mit Luft I zur thermischen Isola- 
tion geflillt* 

In Figur 4 ist in gestrichelten Linien ausserdem die Innen- 
flache 21 der Auf nahmeof f nung 3 oberhalb der Verjlingung 
gezeigt . 
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Patentanspruche 

1. Haltevorrichtung (1) zum Halten von wenigstens einem 
Probengefass (2) in einen Verdampfer, 

mit wenigstens einer Auf nahmeof f nung (3), in welche das 
Probengefass (2) einsetzbar ist, 

dadurch gekennzeichnet, dass die Auf nahmeof f nung (3) in 
einem Kuhlabschnitt (4) mit Kiihlmitteln (7, 8, 9, 10) 
versehen ist. 

2* Haltevorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass der Kuhlabschnitt (4) in einem Endbereich (5) 
der Auf nahmeof f nung (3) angeordnet ist. 

3. Haltevorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeich- 
net, dass der Querschnitt der Auf nahmeof f nung (3) sich 
im Endbereich (5) verjungt. 

4. Haltevorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet , dass die Haltevorrichtung im we- 
sentlichen einstlickig aus einem Block (6) aus warmelei- 
tendem Material ausgebildet ist # und dass der Kuhlab- 
schnitt (4) durch ein in die Auf nahmeof f nung (3) einge- 
setztes Kiihlteil (7) gebildet ist. 

5 . Haltevorrichtung nach Anspruch 4 , dadurch gekennzeich- 
net, dass das Kiihlteil (7) gegenuber dem Block (6) ther- 
misch isoliert ist. 

6. Haltevorrichtung nach Anspruch 4 oder 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass das Kiihlteil (7) im wesentlichen aus 
einem Aussenteil (8) und einem Innenteil (9) besteht, 
zwischen denen ein erster Ringspalt (10) zur Aufnahme 
eines Klihlmediums (F) gebildet ist, wobei der erste 
Ringspalt (10) vorzugsweise mit Dichtmitteln (11) gegen- 
uber der Auf nahmeof f nung (3) abgedichtet ist. 
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7. Haltevorrichtung nach einem der Anspruche 4 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, dass zwischen dem Kuhlteil (7) und 
dem Block (6) ein zweiter Ringspalt (12) gebildet ist, 
der zur Aufnahme eines Isolationsmediums (I), insbeson- 
dere von Luft dient. 

t 

8. Haltevorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 7 , da- 

durch gekennzeichnet, dass in der Haltevorrichtung (1) j 
Kanale (13a, 13b, 14a, 14b, 15a, 15b) zum Durchfuhren 
einer Kuhlf lussigkeit angebracht sind. 

1 

9. Haltevorrichtung nach einem der Anspruche 6 bis 8, da- 
durch gekennzeichnet, dass im Block (6) und im Aussen- 
teil (8) miteinander fluchtende Bohrungen (13a, 13b, 
14a, 14b) zum Bilden einer Zu- bzw. einer Ableitung flir 

das Kiihlmedium (F) vorgesehen sind, wobei im Fall eines / 
zweiten Ringspalts (12) nach Anspruch 7 dieser mit Ver- 
bindungsrohrchen (15) uberbrlickt ist, 

10. Haltevorrichtung nach einem der Anspruche 4 bis 9, da- 
durch gekennzeichnet, dass zwischen dem Kuhlteil (7) und 
dem Block (6) Dichtmittel (16) zum Abdichten des zweiten 
Ringspalts (12) gegen die Auf nahmeof f nung (3) vorgesehen 
sind. 

11. Haltevorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 10, mit 
einem Probengefass (2), welches in die Auf nahmeof f nung 
(3) eingesetzt oder einsetzbar ist, 

dadurch gekennzeichnet, dass der aussere Durchmesser (D) 
des Probengef asses (2) und der freie Innendurchmesser 
(d) der Auf nahmeof f nung (3) derart gewahlt ist, dass 
zwischen dem Probengefass (2) und der Innenflache (21) 
der Auf nahmeof f nung (3) ein dritter Ringspalt (17) zur 
Aufnahme eines die Warmeubertragung erhohenden Mediums 
(W) vorgesehen ist. 
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12. Haltevorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 11 , 
dadurch gekennzeichnet, dass Mittel zum Messen und zum 
Einstellen der Temperatur des Kuhlmediums (F) vorgesehen 
sind. 

13. Verfahren zum Verdampfen einer Probe in einem Probenge- 
fass (2), insbesondere in einer Haltevorrich-tung nach 
einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet. , 
dass das Probengefass (2) wahrend der Verdampfung in 
einem ein Restvolumen (R) def inierenden Bereich aktiv 
gekuhlt wird. 
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Z u s cunmen £ a s sung 

Ein Probengefass mit einer zu verdampf enden Probe wird in 
einer Haltevorrichtung gehalten^ Mit der Haltevorrichtung 
kann das Probengef Sss in einen Verdampf er gestellt werden. 

Die Aufnahmeof fnung (3) der Haltevorrichtung (1) weist einen 
Kiihlabschnitt (4) auf, der mit Kuhlmitteln versehen ist* Dank 
der Kiihlmittel wird ein genau def inierbares Restvolumen (R) 
im Probengef ass (2) nicht verdampf t. 



(Figur 1) 
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